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Notice: This translation is produced by an automated process; it is intended only to make the technical content of the 
original document sufficiently clear in the target language. This service is not a replacement for professional translation 
services. The esp@cenet(g) Terms and Conditions of use are also applicable to the use of the translation tool and the results 
derived therefrom. 

Procedure for the cleaning core-chlorinated alkyi phenols the invention betrofft a procedure for the cleaning core- 
chlorinated alkyi phenol of sldechain-chlorinated impurities. 

It is admitted alkyi phenol to chlorinate and by suitable < RTI ID=1.1> ahl< /RTI> the reaction conditions mainly core- 
chlorinated alkyi phenol to receive, e.g. p-chlorine-o-cresol and p-chlorine-m-cresol by chlorination with Sulfurylchlorid 
(Ullmann's encyclopedia of technical chemistry, 3. Edition, 5. Volume (1954), pages 494, 498). The use of Sulfurylchlorid 
favours the p-substitution (locomotive as chlorination means. CIT, page 494), however directs the hydroxy group as 
substituent of first order the occurring chlorine atom preferentially in < RTI ID=1.2> o-< /RTI> and p-position, so that 
beside the desired p-chlonne-m-cresol also o-chlorine-m-cresol develops. 

p-chlorine-m-cresol is < an important technical; RTI ID=1.3> Desinfeki ens < /RTI> means < RTI ID=1.4> ?lot.< /RTI> 
CIT, page 755); when his production falls < RTI ID=1.5> o-chlorine-m-kresol< /RTI> as by-product on and is with the 
cleaning of the p-chlorine-m-cresol by distillation in the advance. 

This advance can at present not used and must out < RTI ID=l.6> grunden< /RTI> environmental protection to be 
burned. 

It is further well-known that more highly chlorinated alkyi phenol just as good disinfecting characteristics have as mono 
chlorine alkyi phenol, however during the further chlorination connections sldechain-chlorinated of Alkylphenolen than 
by-products is formed, which itself due to their close together lying boiling points only at large expenditure, if at all, 
distlllatlve < RTI ID=2.1> abtrennen< /RTI> let, on the other hand however to the received reaction product 
characteristics lend, which the use the more highly chlorinated alkyi phenol, in particular than disinfectants, practically to 
prevent. Once they are not clearly soluble despite the larger acid strength opposite the mono chlorine alkyi phenol in 
aqueous alkali hydroxide solution, but strong step < RTI ID=2.2> Ausfiockungen< /RTI> up, which are to be added 
condensation reactions of the sidechain-chlorinated by-products; on the other hand hydrogen chloride constantly 
develops with the storage by HCI splitting off in the Seltenkette. Such a product is < a use as technical disinfectant, 
whereby actually its purity is not of predominant Importance, because of its corrosive and health-endangering; RTI 
ID=2.3> Wirktrng< /RTI> not accessible. The task resulted to find a procedure to find that the cleaning of chlorinated 
Alkylphenolen and separation of the sidechain-chlorinated by-products or its transformation in connections, whose 
presence does not disturb. 

A procedure for the cleaning core-chlorinated alkyi phenol of sidechain-chlorinated by-products was found, these 
^ conditions was fulfilled. The Invention concerns therefore a procedure for the cleaning core-chlorinated alkyi phenol, with 
which one < the sidechain-chlorinated by-products containing chlorinated alkyi phenol in presence of a salt one; RTI 
ID=2.4> Obergangselementes< /RTI> with an aliphatic alcohol so long on temperatures between 50 and < RTI ID=2.5> 
140 C< /RTI> heated up, until the development is terminated by hydrogen chloride, afterwards through < if necessary; 
RTI ID=2.6> Umsetung< /RTI> the sidechain-chlorinated by-products developed conversion products and the 
chlorinated alky! phenol separates isolated. 

Preferred the procedure according to invention in the temperature range between 60 and 120 is < RTI ID=3.1> C, 
< /RTI> in particular between 80 and 120 C accomplished. 

As aliphatic alcohols geradkettige and branched alkane oils with up to 12, up to 4 C-atoms are applicable preferentially 
up to 6 and in particular. For example are mentioned Dodecapol, Octanol, n-Pentanol and n-Hexanol, prefer methanol, 
ethanol, Propanol, isopropanol, Butanol, Isobutanol, third. - Butanol. 

As transition elements the elements with the ordinal numbers 21 to 28, 39 to 46 and 57 to 78 are applicable; 
preferentially are mentioned titanium, vanadium, < RTI ID=3.2> Ohrom, < /RTI> Manganese, iron, cobalt, nickel, in 
particular iron. 

In principle all salts of these elements soluble in the reaction medium, in particular in use the finding alcohol are 
applicable for the procedure according to invention; as such salts of carbonic acid, hydrogen halide acids are for example 
mentioned such as hydrochloric acid, hydrobromic acid, sulfuric acid, phosphoric acid, nitric acid in addition, aliphatic 
carbonic acids as < RTI ID=3.3> Formic acid, < /RTI> Acetic acid, PropionsSure. 

In the same way also the alcoholates that come alcohols managing specified, oxides, hydroxides, as well as the metals 
themselves In question, if they go in the dhlorwasserstoffsauren reaction medium into solution, substantial for the form 
of the addition and the kind of the salt of the according to invention < RTI ID=3.4> tbergangselementes< /RTI> is it 
only that it is soluble in the reaction medium. 

Since in the reaction medium due to < RTI ID=3.5> HCI Abspaltung< /RTI> from the Seltenkette always < RTI ID=3.6> 
Chlorionen< /RTI> are present, always also a part of the salt one < RTI ID=3.7> tbergangselementes< /RTI> are 
present as chloride. If such an allocation Is in solution and when being present ions at all possible or meaningful. 

Therefore and also for reasons of the generally easy accesibility prefers the chloride of the transition elements according 
to invention begun; prefers iron (III) finds - chloride use. 

The procedure according to invention can be used for the cleaning all core-chlorinated alkyi phenol, how they will receive 
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in the usual chlorination procedure for alkyi phenol. In order to convert sidechain-chlorinated by-products. It is not 
substantial whether the product which can be cleaned practically exclusive or predominantly only a core-chlorinated alkyI 
phenol is or contains, or whether it concerns a mixture more stellungslsomerer and/or also In and several times core- 
chlorinated alkyI phenols. 

It is also not substantial, after which chlorination procedure will receive the reaction product which can be cleaned and 
whether the cleaning is attached directly to the chlorination or after Isolating into individual parliamentary groups or 
after Isolation still corresponding by-products of a connection for the cleaning of these parliamentary groups or this 
connection, containing in the mixture, is only used. 

It can be however favourably, the procedure according to invention directly for cleaning through < RTI ID=4.1> 
Chlcrierung< /RTI> to use in usual way received Reaktfonsgemi. The advantage results that before isolating the 
sidechain-chlorinated by-products are converted and with isolating, e.g. by distillation, which shows reaction mixture no 
more corrosion effect. Furthermore the advantage can result that the conversion products resulted from conversion of 
the sidechain-chlorinated by-products by a larger < Itself; RTI ID=4.2> Siedepunktsdifferenz< /RTI> of core ehlorierten 
reaction products distinguish as the sidechain-chlorinated by-products, so that an easier separableness is given by 
distillation. 

It can be also favourably, if the chlorination were accomplished in a solvent, this < RTI ID=5.1> L6sung< /RTI> not to 
only separate means before the cleaning according to invention, whereby a distillation is saved. 

If one uses the procedure according to invention directly for the cleaning of a reaction mixture received by chlorination in 
usual way, then it can be further favourable not to separate the catalyst before the cleaning, used during this 
chlorination, to only separate but after the cleaning according to invention as well as the salt of the transition element 
used thereby. According to invention a labor-consuming cleaning operation is then saved through this special execution 
form of the procedure. 

As alkyI phenol, whose core-chlorinated derivatives in erfin < RTI ID=5.2> dungsgemassen< /RTI> Procedures use to 
find can do, come in principle all In and several times alkyl-substituted phenol in question; for example mentioned o- 
cresol, m-cresol, is p-cresol, < RTI ID=5.3> o, < /RTI> m- and p-Athylphenol, o, m and p-Propylphenol, < RTI 10=5. 4> 
0, < /RTI> m- and p-Isopropylphenol, o, m and p-Butylphenol, < RTI ID=5.5> o, < /RTI> mouth p-Hexylphenol, p- 
Nonylphenol; Isomers the Xylenole, ethyl phenol, the Propylphenole, the Isopropylphenole and the Butylphenole. Also 
more highly alkyl-substituted phenol can in the procedure according to invention be cleaned. 

Thus those correspond to alkyI phenol, whose core-chlorinated derivatives can be cleaned in the procedure according to 

invention, the general formula 

EMI5.1 

in < RTI ID=6.1> G 1 and R2< /RTI> same or different are and for alkyI a remainder with up to 9, prefer 4 C-atoms 
stand and n one of the numbers of 0.1 or 2 meant; particularly preferentially are < RTI ID=6.2> o, < /RTI> m- and p- 
cresol. 

To core-chlorinated alkyI phenol, which can be cleaned in the procedure according to invention, correspond generally to 

the formula 

EMI6.1 

in R, < RTI ID=6.3> R< /RTI> and and stand m for one of the numbers of 1.2 or 3 possess n the meaning indicated 
above, whereby those 

M does not hum + n than 4 to be more groSer can. 

Preferred serves the procedure according to invention for the cleaning Trichlor kresole of a containing reaction product, 
which < predominantly; RTI ID=6.4> 2,4,6-Trichlor-m-kresol< /RTI> and by further chlorination with the production of 
p-chlorine-m-cresol of the resulting, o-chlorine-m-cresol contains of containing advance is received, which results during 
the distillative processing of the raw p-chlorine-mkresols. 

Generally after one < RTI ID=7.1> erfindungsgemassen< /RTI> < RTI ID=7.2> VerfeJbren< /RTI> raw core- 
chlorinated alkyI phenol which can be cleaned or < RTI ID=7.3> Gemisch< /RTI> Core-chlorinated alkyI phenols with 
the finding aliphatic alcohol in appropriate quantity shifts use and after addition of the salt < RTI ID=7.4> 
obergangselementes< /RTI> in appropriate quantity up to stopping < RTI ID=7.5> HAI Entwicklung< /RTI> on a 
reaction temperature up to stopping, lying in the indicated temperature range, < RTI ID=7.6> Hoi Entwicklung< /RTI> 
heated up. 

It can be particularly appropriate, as reaction temperature the boiling temperature of the used alcohol and/or. the 
developing alcoholic solution too < RTI ID=7.7> wahlen.< /RTI> 

Generally amounts to the quantity in the procedure according to invention use finding of the aliphatic alcohol 0.05 to 2.0 
mol, prefers 0.1 to 1.5 mol per mol to cleaning < RTI ID=7.8> Core Ohlorieri:en< /RTI> AlkyI phenol or the mixture < 
RTI ID=7.9> Bern chlorierter< /RTI> AlkyI phenol, whereby < RTI ID=7.10> sich< /RTI> < RTI ID=7.11> Rsol 
Angabe< /RTI> then on the average < RTI ID=7.12> Moletulargewicht< /RTI> refers. 

The quantity of the salt finding in the procedure according to invention use < RTI ID=7.13> tbergangselementes, 
< /RTI> preferably < RTI ID=7.14> Iron (III) - chlorids< /RTI> amounts to generally 0.001 to 1.0 Gew. - %, prefers 
0.001 to 0.5, in pari:icular 0.001 to 0.1 Gew. - < % of the core-chlorinated alkyl phenol or mixture which can be 
cleaned; RTI ID=7.15> Eern chlorierter< /RTI> < RTI ID=7.16> Alkylphenole.< /RTI> 

As previously mentioned, the procedure according to invention leaves itself both on by chlorination of Alkylphenolen 
and/or their mixtures in usual way the received, nor containing reaction product sidechain-chlorinated by-products 
directly or its individual parilamentary groups and/or the raw products of particulars core-chlorinated alkyl phenols after 
isolating or isolation to use. Likewise It is possible, the appropriate connections to use pariiamentary groups and/or 
mixtures which were received by further chlorination from mono and/or the-core-chlorinated Alkylphenolen. 

Usual one < RTI ID=8.1> Ohlorierungsverfahren< /RTI> e.g. are. the chlorination with Sulfurylchlorid without catalyst 
and the chlorination with chlorine in presence of < RTI ID=8.2> Friedel strength Katalysatoren.< /RTI> These usual 
procedures are state of the art. 

The usual was < RTI ID=8.3> Ohlorierungsverfahren< /RTI> in presence of a solvent accomplished, then it can be 
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favourably, also this solvent In the reaction mixture which can be cleaned < RTI ID-8.4> gladly chlorierten< /RTI> AlkyI 
phenol to leave and the procedure according to Invention direct as with after the usual < RTI ID=8.5> 
Ohlorierungsverfahren< /RTI> to accomplish received reaction mixture as raw material. 

According to invention the reaction mixture received in the procedure, in which < itself; RTI ID=8.6> 
UmFetzungsprodukte< /RTI> the sidechain-chlorinated by-products with the aliphatic alcohol and the solvent, which 
were used during the chlorination, can in actually well-known way be regenerated, for example can one if necessary 
finds the alcohol and the solvent abdestillieren if necessary and the remaining arrears as such use, If a special purity Is 
not necessary, z. B. as technical disinfectant. 

In addition, one knows the received reaction mixture in actually well-known way e.g. by distillation and thus the 
conversion products of the sidechain-chlorinated by-products isolate and core-chlorinated alkyi phenol isolate; if 
necessary a further cleaning can in usual way, e.g. by recrystallizing, distillation, to be attached. This further isolation 
and cleaning know after all the specialist admitted procedures to take place and are to that extent state of the art. 

The separation according to invention used of the salt of the transition metal is not necessary in many cases; once 
because of its small quantity and on the other hand if it depends not on special purity, but only on the removal of the 
corrosive effect of the chlorinated aikyi phenol. It can be made generally in actually well-known way, if necessary 
together with that of the chlorination catalyst still existing in the reaction mixture, for example by washing with water, 
Umlbsen and the recrystallizing of the reaction product of a solvent, in which only the reaction product is soluble, 
distillation; the necessary in each case measures depend on the kind of the salt of the transition metal and if necessary 
the chlorination catalyst and are well-known the specialist. 

The procedure according to invention can serve for it, a more highly chlorinated m-cresol-mixture, like it by far ones 
chlorination of the mixture is kept preferred, that during the chlorination of the p received from m-cresol than advance 
with the cleaning 

chlorine m cresol by distillation results. 

The advantage of the procedure according to invention results once from the simple possibility, core-chlorinated alkyI 
phenol to clean and the sidechain-chlorinated by-products to remove; on the other hand from the possibility given 
thereby, which managing mentioned, to chlorinate so far not usable advance too more highly Alkylphenolen chlorinated 
and to release and than disinfectants make the reaction product received thereby usable from its Korrosivitat. 

Example 1 < RTI ID=11.1> A) In a 1 I-Dreihalskolben with gas introduction pipe, back < /RTI> river-coolly and 325 g 
(3.0 mol) are together-given to a gas derivative m-cresol, 150 g carbon tetrachloride and 1 g Zinkchlorid. Into this 
mixture become during approximately 

12 hours altogether 650 g (< RTI ID=11.2> 9,16Mol) < /RTI> Chlorine according to consumption during the conversion 
under agitating introduced, whereby the temperature of the reaction mixture < by external cooling under; RTI ID=11.3> 
60 C< /RTI> one holds. When far introducing of chlorine this is aufge no more converted by the reaction mixture 
practically no longer aufge nommen and. 

b) Reaction mixture and equipment become afterwards also 

Nitrogen rinsed out and to the reaction mixture 100 mg < RTI ID=11.4> FeC13< /RTI> and 100 ml (3.1 mol) methanol 
given. Then at the return flow one heats up until < RTI ID=11.5> HCI Entwicklung< /RTI> it stopped to which about 3 
hours are needed. After cooling the reaction mixture with is < RTI ID=ll.6> 300< /RTI> ml water shifts, the training 
aqueous phase separated and rejected. By fractionated distillation of the organic phase one receives 85 to < in the 
boiling range; RTI ID=11.7> 950C/O, 2< /RTI> up to 0.3 torr of 482 g (76 < RTI ID=11.8> < /RTI> the theory) < RTI 
ID=11.9> 2,4,6-Trlchlor-3-methyl-phenol< /RTI> of 
Melting point < RTI ID=11.10> 4406.< /RTI> 

In such a way received product does not split even with longer storage hydrogen chloride off; it is < In more aqueous 
10; RTI ID=11.11> Gew. - < /RTI> more iger 
Caustic soda solution clearly solubly. 

Example 2 A) 450 g < RTI ID=11.12> (3,l6Mol) < /RTI> 2-Chlor-3-methyl-phenol become in one 

1 I-Dreihalskolben with gas introduction pipe, Ruckflusskuhler and gas derivative with 1,3 g TiC14 shifts and under 

agitating altogether chlorine introduced 470 g (6.63 mol), whereby those 

Temperature of the reaction mixture between 40 and 600C is held. After admission and conversion of the indicated 
Mixes chlorine becomes the reaction mixture the distance of < RTI ID=12.1> uberschussigem< /RTI> Chlorine from the 
equipment with nitrogen flushed. 

b) Then the reaction mixture with 100 mg is < RTI ID=12.2> Fell3< /RTI> and 100 ml (l,35Mol) Butanol shifted and to 
the return flow heats up until < RTI ID=12.3> HCI Entwicklung< /RTI> it is terminated for which about 1.5 hours are 
needed. 

Water vapour becomes subsequently, into the reaction mixture ge leads, whose temperature is In-regulated in such a 
way by heating that Butanol with the water vapour abdestilllert. After one 

Hour is < RTI ID=12.4> Wasserdampfzufuhr< /RTI> interrupted and under decreased pressure in the reaction mixture 
condensed water and volatile portions abdestilliert. The remaining back stood with 50 to 600C by a filter Is forced away. 

The dark-brown product rigidly when cooling off and shows the melting point of the 2,4,6-Trichlor-3-methyl-phenols of < 
RTI ID=12.5> 44 C; < /RTI> found: 49.4% chlorine (computed: 50,2 < RTI ID=12.6> %< /RTI> Chlorine); the yield 
amounts to 628 g (94 < RTI ID=12.7> %< /RTI> the Theorlej. 

The received product does not split with longer storing 
Hydrogen chloride off and is In aqueous Gew. - % more Iger 
Caustic soda solution clearly solubly. 

Example 3,432 g (4 mol) < RTI ID=12.8> p-gresol, < /RTI> 500 g carbon tetrachloride and 0, g Zinkchlorid are < in a 1 
litre three-neck piston with gas; RTI ID=12.9> introduction pipe, < /RTI> Ruckflusskuhler and hydrogen chloride 
derivative with 50 to < RTI ID=12.10> 60 C< /RTI> converted with altogether 600 g (8.46 mol) chlorine. 

Subsequently, the reaction mixture is flushed briefly with nitrogen, < with 100 mg; RTI ID=12.11> Fell3< /RTI> and 
100 ml (1.66 mol) Propanol shifted and up to the completion of the HCI development to < RTI ID=12.12> back < /RTI> 
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river for simmering heats up, to which about 2.5 hours are needed. 

Subsequently, the reaction mixture is distilled. After Abdestillieren < RTI ID=12.13> uberschussigen< /RTI> Propane oil 
and the Tetrachlor of carbon one receives with < RTI ID=13.1> 120/4< /RTI> Torr of 390 g (55 < RTI ID=13.2> % 
< /RTI> the theory) < RTI ID=13.3> 2,6-Dichlor-p-kresol; < /RTI> Melting point: < RTI ID=13.4> 3800. < /RTI> 

Example 4,432 g (4 mol) < RTI ID=13.5> o-gresol, < /RTI> 500 g carbon tetrachloride and o, 4 g Zinkchlorid are < in a 
1; RTI ID=13.6> Ltter Dreihalskolberi< /RTI> with gas introduction pipe, Riickflusskuhler and hydrogen chloride 
derivative with approximately 50 to < RTI ID=13.7> 600C< /RTI> converted with altogether 600 g (8.46 mol) chlorine. 
The reaction mixture is flushed briefly with nitrogen, < with 100 mg; RTI ID=13.8> FeOI3< /RTI> and shifts 100 ml 
(1.66 mol) Propanol and up to the completion < RTI 10=13. 9> HCL Abspaltung< /RTI> at the return flow for simmering 
it heats up for which about 2.5 hours are needed. Subsequently, the reaction mixture is distilled. After Abdestillieren of 
the surplus propane oil and carbon tetrachloride one receives 450 g (53% of the theory) with for instance 1200C/4 torr 
4,6-Dichlor-o-kresol; Melting point: < RTI ID=13.10> 52 C.< /RTI> 

Found: 42,7 < RTI 10=13. 11> %< /RTI> Chlorine computes: < RTI ID=13.12> 43,9< /RTI> % chlorine example 5 a 
concentrate of a preservative of wood or < RTI ID=13.13> Cellulo < /RTI> sehaltige products one manufactures as 
foliows: 40 Gewiehtsteile < RTI ID=13.14> 2,4,6-Tnchlor-3-methyl-phenol< /RTI> 16 parts by weight 50 Gew. - %ige 
aqueous caustic soda solution of 15 parts by weight isopropanol of 29 parts by weight water a ready for use solution is 
received, if one the managing concentrate with water to 5 to 10 Gew. - %igen solution dilutes; this solution is used for 
the preservation of wood chips for the chip board production and prevents an infestation by vegetable in particular < RTI 
10=13. 15> Holzsch3dlinge.< /RTI> 
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Verfahren zur Reinigimg Kern-chlorierter AUcylphenole 



Die Erfindung betrofft ein Verfahren zur Reinigung Kern- 
chlorierter Alkylphenole von Seitenketten-chlorierten 
Veriinr e inigungen . 

Es ist bekannt, Alkylphenole zu chlorieren und dabei durch 
geeignete ¥ahl der Reaktionsbedingungen hauptsachlich Kern- 
chlorierte Alkylphenole zu erhalten, z.B. p-Chlor-o-kresol imd 
p-Chlor-m-kresol durch Chlorierung mit Sulfurylchlorid (Ullmann's 
Bnzyklopadie der Technischen Chemie, 3. Auflage, 5. Band (1954), 
Seiten 494, 498). Dabei begiinstigt die Verwendung von Sulfuryl- 
chlorid als Chlorierungsmittel die p-Substitution (loc. cit. , 
Seite 494) , jedoch dirigiert die Hydroxygruppe als Substituent 
erster Ordnung das eintretende Chloratom bevorzugt in die o- und 
p-Stellung, so daB neben dem gewUnschten p-Ohlor-m-kresol auch 
o-Ohlor-m-kresol entsteht. 

p-Ohlor-m-kresol ist ein wichtiges technisches Desinf ektions- 
mittel (loc. cit., Seite 755); bei seiner Herstellung fallt 
o-Ohlor-m-kresol als Nebenprodukt an und findet sich bei der 
Reinigung des p-Chlor-m-kresols durch Destination im Vorlauf. 
Dieser Vorlauf kann zur Zeit nicht verwertet und muB aus 
Sriinden des Umweltschutzes verbrannt werden. 
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Es ist weiter bekannt, "daS hbher chlorierte Alkylphenole 
ebenso gute deainfizierende Bigenschaften haben wie Monochlor- 
alkylphenole, jedoch. werden bei der weiteren Chlorierung von 
Alkylphenolen als Nebenprodukte Seltenketten-chlorierte Ver- 
bindungen gebildet, die sich aufgrund ihrer nahe beieinander- 
liegenderi Siedepunkte nur mit groBem Aufwand, wenn Uberhaupt, 
destillatlv abtreimen lassen, andererseits Jedoch dem erhaltenen 
Reaktionsprodukt Bigenschaften verleihen, die die Verwend\mg 
der hSher chlorierten Alkylphenole, insbesondere als Desin- 
fektionsmittel, praktisch verhindem. Binmal sind sie trotz 
der grSfleren saurestSrke gegentiber dem Monochlor-alkylphenol 
in waSriger Alkalihydroxid-Iosung nicht klar Ibslich, sondern es 
treten starke Ausflockungen auf , die Kondensationsreaktioncn 
der Seitenketten-chlorierten ITebenprodukte zuzurechnen sind; 
zum anderen entwickelt sich bei der lagerung durch HCl-Abspaltimg 
in der Seitenkette stSndig Chlorwasserstoff . Bin solches Pro- 
dukt ist einer Nutzung als technisches Desinfektionsmittel, 
wobei an sich seine Reinheit nicht von uberwiegender Bedeutung 
ist, wegen seiner korrodierenden iind gesundheitsschadigenden 
Wirkung nicht zuganglich. Bs ergab sich daher die Aufgabe, ein 
Verfahren zu finden, das die Reinigung von chlorierten 
Alkylphenolen und Abtrenntmg der Seitenketten-chlorierten 
Nebenprodukte oder ihre Uinwandlung in Verbindungen, deren 
Anwesenheit nicht stSrt, zu finden. 

Es wurde ein Verfahren zur Reinigung Kem-chlorierter Alkylphenole 
von Seitenketten-chlorierten ITebenprodukten, geftinden, das diese 
Bedingungen erfttllt. Die Brfindung betrifft daher ein Verfahren 
- zar Reinigung Kern-chlorierter Alkylphenole, bei dem man die 
Seitenketten-chlorierte Nebenprodukte enthaltenden chlorierten 
Alkylphenole in Gegenwart eines Salzes eines tJbergangselementes 
mit einem aliphatischen Alkohol so lange auf Temperaturen 
zwischen 50 und 140°C erhitzt, bis die Bntwicklung von Chlor- 
wasserstoff beendet ist, anschliefiend gegebenenfalls die durch 
Umsetzung der Seitenketten-chlorierten Nebenprodukte entstandenen 
Umsetzungsprodukte abtrennt und das chlorierte Alkylphenol 
isoliert. 
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Bevorzugt wird das erfindungsgemafie Verfahren im Temperatur- 
bereich zwlschen 60 und 120 ^C, insbesondere zwischen 80 und 
120 °G durchgefiihrt. 

Als aliphatlsche Alkohole kommen geradkettige und verzweigte 
Alkanole mit bis zu 12 , bevorzugt bis zu 6 xmd insbesondere 
bis zu 4 C-Atomen in Frage. Beispielsweise seien genannt 
Bodecanol, Octauiol, n-Pentanol und n-Hexanol, bevorzugt 
Methanol, Athanol, Propanol, Isopropanol, Butanol, Isobutanol, 
tert.-Butanol. 

Als Ubergangselemente konmen die Elemente rait den Ordnimgs- 
zahlen 21 bis 28, 39 bis 46 und 57 bis 78 in Prage; bevorzugt 
seien genannt Titan, Vanadium, Gbrom, Mangan, Bicen, Kobalt, 
Nickel, insbesondere Eisen. 

Grrundsatzlich kommen fur das erfindungsgemMfie Verfahren alle 
im Reaktionsmedium, insbesondere in dem Verwendung findenden 
Alkohol ISslichen Salze dieser Elemente in Pragej als solche 
seien beispielsweise genannt Salze der KohlensSure, Halogen- 
wasserstoffsSuren wie Ohlorwasserstoffsaure, Bromwasserstoff- 
sSure, Schwefelsaure, Phosphorsfiure , SalpetersSure aber auch 
aliphAtischer Carbonsauren vrie AmeisensSuren, BssigsSure, 
Proplons&ire. 

In gleicher Weise kommen auch die Alkoholate der vorstehend 
genaonten Alkohole, Oxide, Hjrdroxide, sowie die Metalle selbst 
in Prage, sofem sie in dem dhlorwasserstoffsauren Reaktions- 
medium in LSsung gehen, Wesentlich fUr die Form der Zugabe und 
die Art des Salzes des erfindungsgemafien ttbergangselementes 
ist es lediglich, dafi es im Reaktionsmedium ISslich ist. 

Da im Reaktionsmedium infolge der HCl-Abspaltung aus der 
Seitenkette stets Chlorionen vorhanden sind, wird Immer 
auch ein Teil des Salzes des tJbergangselementes als Ohlorid 
vorliegen, sofern eine solche Zuordnung in LBsrmg und bei 
Vorliegen von lonen tiberhaupt mSglich oder slmivoll ist. 
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Baher und auch aus Grriinden der Im allgemelnen lelchten 
Zuggnglichkeit werden bevorzugt die Chloride der erf indungs- 
gemS,Ben tbergangselemente eingesetzt; dabei findet bevorzugt 
Ei8en(lIl)-chlorid Verwendimg. 

Das erfindungsgemafie Verfahren kann zur Reinigung aller Kern- 
chlorierten Alkylphenole , wie sie nach dem iibllchen Ohlorienmgs- 
verfahren fiir Alkylphenole erhalten werden, verwendet werden, 
um Seitenketten-chlorierte Nebenprodukte umzuwandeln. Dabei ist 
es nicht wesentlich, ob das zu reinigende Prodiikt praktisch 
ausschlieBlich Oder iiberwiegend nur ein Kern-chloriertes 
Alkylphenol ist oder enthalt, oder ob ea sich um ein Genii sch 
atellungsisomerer und/oder auch ein- wad mehrfach Kern-chlorierter 
Alkylphenole handelt. 

Es ist auch nicht wesentlich, nach welchem Chlorierungsverfahren 
das zu reinigende Reaktionaprodukt erhalten wird und ob die 
Reinigung direkt an die Chlorierung angeschlossen wird oder 
erst nach Auftrennung in einzelne Praktionen oder nach Isolierung 
einer noch entsprechende Nebenprodukte im Gemisch enthaltenden 
Verbindung fur die Reinigung dieser Praktionen oder dieser 
Verbindung verwendet wird. 

Es kann jedoch vorteilhaft sein, das erfindiuagsgemaSe Verfahren 
direkt zur Reinigung des durch Chlorierung in tiblicher Weise 
erhaltenen Reaktionsgemisches zu verwenden. Dabei ergibt sich der 
Vorteil, daS vor der Auftrennung die Seitenketten-chlorierten 
Nebenprodukte umgesetzt sind und bei der Auftrennung, z.B. durch 
Destination, das Reaktionsgemisch keine Korrosionswirkung mehr 
zeigt. Pemer kann sich der Vorteil ergeben, daJ3 sich die durch 
Umsetzung der Seitenketten-chlorierten Nebenprodukte entstandenen 
Umsetzungsprodukte durch eine grSBere Siedepiuiktsdifferenz von 
den Kem-chlorierten Reaktiqnsprodukten auszeichnen als die 
Seitenketten-chlorierten Nebenprodukte, so daB eine leichtere 
Abtrennbarkeit durch Destination gegeben ist. 
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Dabel kaim es auch vorteilhaft sein, falls die Chlorierung 
in einem Losxmgsmlttel durchgefiihrt wurde, dieses LSsungs- 
mittel vor der erfindtmgsgeinaBen Heinigung nicht erst abzutren- 
nen, wodurch eine Destination erspart wird. 



Verwendet man das erfindungsgemaSe Verfahren direkt zur 
Heinigung eines durch Chlorierung in ublicher Weise erhaltenen 
Reaktionsgemisches , so kann es weiterhin vorteilhaft sein, 
den bei dieser Chlorierung verwendeten Katalysator vor der 
Heinigung nicht abzutrennen, sondern erst nach der erfindungs- 
gemaJJen Heinigung zusammfin mit dem dabei verwendeten Salz des 
Ubergangselementes abzutrennen. Durch diese besondere AusftihrungB- 
form des erfindungsgemSBen Verfahrens wird dann eine arbeits- 
aufWendige Heinigungsoperation gespart. 

Als Alkylphenole, deren Kem-chlorierte Derivate in dem erfin- 
dungsgemaBen Verfahren Verwendung finden kbnnen, kommen grund- 
satzlich alle ein- und mehrfach Alkyl-substituierten Phenole 
in Prage; beispielsweise seien genannt o-Kresol, m-Kresol, 
p-Kresol, o-, m- und p-Athylphenol, o-, m~ und p-Propylphenol, 
0-, m- und p-Isopropylphenol, o-, m- und p-Butylphenol, o-, m- 
und p-Hexylphenol, p-Nonylphenol ; die isomeren Xylenole, die 
Xthylphenole, die Propylphenole , die Isopropylphenole und die 
Butylphenole. Auch hSher Alkyl-substituierte Phenole kBimen 
nach dem erfindungsgemaBen Verfahren gereinigt werden. 

Damit entsprechen die Alkylphenole, deren Kem-chlorierte 
Derivate nach dem erf indungsgemSfien Verfahren gereinigt werden 
kSnnen, der allgemeinen Pormel 




(I) 
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in der 
r"" und R' 



feleich Oder verschieden sind und fiir einen Alkyl- 
rest mit bis zu 9 , bevorzugt 4 C-Atomen stehen 
und 

eine der Zahlen 0,1 Oder 2 bedeutet; besonders 
bevorzugt sind o-, m- und p-Kresol. 



n 



Die Kern-chlorierten Alkylphenole , die nach dem erfindungsgemafien 
Verfahren gereinigt werden kSnnen, entsprechen im allgemeinen 
der Pormel 



in der 

R^, R^ und n die oben angegebene Bedeutting besitzen und 
m fur eine der Zahlen 1,2 Oder 3 steht, wobei die 

Surame m + n niclit groSer als 4 sein kann. 

Bevorzugt dient das erf indungsgewafle Verfahren zur Reinigung 
eines Trichlor-kresole enthaltenden Reaktionsproduktes, das 
iiberwiegend 2,4,6-Trichlor-m-kre30l enthalt und das durch 
weitere Ohlorierung des bei der Herstellung von p-Chlor-ra-kresol 
anfallenden, o-Chlor-m-kresol enthaltenden Vorlaufs erhalten wird, 
der bei der destillativen Aufarbeitung des rohen p-Chlor-m- 
kresols anfSllt. 
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Im allgemeinen wird das nach dem erfindungsgemaBen Yerfahren 
zu reinigende rohe Kern-chlorierte Alkylphenol oder Gemisch 
Kern-chlorierter Alkylphenole mit dem Verwendung findenden 
allphatischen Alkohol in entsprechender Menge verset25t und 
nach Zugabe des Salzes des tTbergangselementes In ent- 
spreclxender Henge hlB zum AufhSren der HCl>£nt«rlcklung 
auf eine im angegebenen Temperaturbereich. liegende Reaktions- 
temperatur bis zum Aufhoren der HCl-Entwicklxmg erhitzt. 

Dabel kann es besonders zweckmaBig sein, als Reaktionstemperatur 
die Siedetemperatur des verwendeten Alkohols bzw. der entste- 
henden alkoholischen LSsxing zu wahlen. 

Im allgemeinen betragt die Menge des in dem erf indungsgemSBen 
Verfahren Verwendung findenden aliphatischen Alkohols 0,05 
bis 2,0 Mol, bevorzugt 0,1 bis 1,5 Mol de Mol «u reini- 
genden Eem'-Chlorierten Alkylphenols oder des Gemisches 
Kern-chlorierter Alkylphenole, wobei sich die Mol-Angabe 
dann auf das durchschnittliche Molekulargewicht bezieht. 

Die in dem erf indungsgemSLSen Verfahren Vexrwendung fin- 
dende Menge des Salzes des tJbergangselementes, vorzugsweiss 
des Bisen( III) -chloride betrSgt im allgemeinen 0,001 bis 
1,0 Gew.-?i, bevorzugt 0,001 bis o,5, insbesondere 0,001 
bis 0,1 Gew.-56 des zu reinigenden Kem-chlorierten Alkyl- 
phenols Oder Gemisches Eem-chlorierter Alkylphenole. 

Wie bereita erwahnt, laBt sich das erfindungsgemaBe Verfahren 
sowohl auf die d\irch Chlorierung von Alkylphenolen und/ oder 
deren Gemischen in iiblicher Weise erhaltene, noch Seiten- 
ketten-chlorierte Nebenprodukte enthaltende Reaktionsprodukt 
direkt oder dessen einzelne Praktionen und/oder die Roh- 
produkte einzelner Kem-chlorierter Alkylphenole nach 
Auftrennung oder Isolierung anwenden. Ebenso ist es mSglich, 
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die entsprechenden Verblndxmgen, Praktionen und/oder 
Gremlsclie elnzusetzen, die durch weltere Chlorierung von 
Mono- und/oder Di-Kern-chlorierten Alkylphenolen erhalten 
word en slnd. 

Obliche Ohlorierungsverfajiren sind z.B. die Chlorierung mlt 
Sulfurylchlorld ohne Katalysator und die Chlorierung mlt 
Ohlor In Gegenwart von Prledel-Orafts-Katalysatoren. Dlese 
iibllchen Verfahren slnd Stand der Technlk. 

Wurde das Ubllche Chlorlerungsverfahren In Gegenwart elnes 
Losungsmlttels durchgefUhrt, so kann es vortellhaft seln, 
auch dieses LSsungsmlttel In dem zu relnlgenden Reaktlons- 
gemlsch der Eem-chlorlerten Alkylphenole zu belaasen und das 
erf IndungsgemSBe Verfahren dlrekt wle mlt dem nach dem iibllchen 
Chlorlerungsverfahren erhaltenen Reaktlonsgemlsch als Ausgangs- 
material durchzufOhren. 

Das nach dem erf IndungsgemS^en Verfahren erhaltene Reaktlons- 
gemlsch, in dem sich TJmpetzungsprodukte der Seitenketten- 
chlorierten Nebenprodukte mlt dem allphatlschen Alkohol und 
gegebenenfalls dem IiSsungsmlttel, das bel der Chlorierung 
verwendet wurde, beflnden, kSnnen In an sich bekannter Weise 
aufgearbeltet werden, Zum Belspiel kann man den Alkohol und 
gegebenenfalls das LSsungsmittel abdestillieren und den 
verbleibenden RUckstand als solchen verwenden, wenn elne 
besondere Reinheit nlcht erforderlich 1st, z. B. als technlsches 
Desinf ektionsmittel . 
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Man kann aber auch das erhaltene Reaktionsgeraisch in an sicli 
bekannter tfeise z.B. durch Destination auftrennen und dadurch 
die Umsetzungsprodukte der Seitenketten-chlorierten Neben- 
produkte und die Kern-chlorierten Alkylphenole isolieren; 
gegebenenfalls kann eine weitere Reinigung in iiblicher Weise, 
z.B. durch Umkristallisieren, Destination, angeschlossen 
werden. Diese weitere Isolierung und Reinigung kann nach alien 
dem Pachmann bekannten Verfahren erfolgen und ist insoweit 
Stand der Technik. 

Die Abtrennung des erfindungsgemSfl verwendeten Salzes des tJber- 
gangsmetalles ist in vielen PSllen nicht erforderlich; einmal 
wegen seiner geringen Menge imd zum anderen dann, wenn es 
nioht auf besondere Reinheit» sondern lediglich auf die Be- 
seltigtmg de» korrodierenden Wlrkung des chlorierten AUcyl- 
phenols ankommt. Sie kann im allgemeinen in an sich bekannter 
Veise, gegebenenfalls zusammen mit der des noch in der 
Reaktionsmischung vorhandenen Chlorierungskatalysators 
vorgenommen werden, zum Beispiel durch Auswaschen mit 
Wasser, UmlSsen und Umkristallisitren des Reaktionsproduktes 
aus einem Lbsungsmittel, in dem nur das Reaktionsprodukt 
Ibslich ist. Destination; die jeweils notvrendigen Maflnahmen 
hSngen von der Art des Salzes des tJbergangsmetalles und 
gegebenenfalls des Chlorierungsskatalysators ab und sind 
dem ?achmann bekannt. 

Bevorzugt kann das erfindungsgemafie Verfahren dazu dienen, 
ein hoher chloriertes ra-Kresol-Gemisch, wie es durch Weiter- 
chlorierung des Gemisches erhalten wird, das bei der Ohlorierung 
von m-Kresol als Vbrlauf bei der Reinigung des erhaltenen p- 
Chlor-m-kresols dtirch Destination anfallt. 
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2512509 



Der Vorteil des erflndrnigsgemaBen Verfahrens ergibt sich einmal 
aus der einfachen MSglichkeit, Kern-chlorierte Alkylphenole zu 
reinigen und die Seitenketten-chlorierten Nebenprodukte zu ent- 
fernen; zum anderen aus der dadurch gegebenen Mbglichkeit, 
den voratehend erwahnten, bislaaig nicht verwertbaren Vorlauf 
zu heher chlorierten Alkylphenolen zu chlorieren und das dabei 
erhaltene Reaktionsprodukt von seiner Korrosivitat zu befreien 
und sils Desinfektionsmittel nutzbar zu machen. 
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Beispiel 1 



M 



a) In einem 1 1-Dreihalskolben mit Gaseinleitungsrohr, RUclc- 
fluSkiihler und einer Gasableitung werden 325 g (3^0 Mol) 
m-Kresol, 150 g Tetrachlorkohlenstoff und 1 g Zinkchlorid 
zusamraengegeben. In diese Mischimg werden wahrend etwa 

12 Stunden insgesamt 650 g ( 9,16Mo1) Chlor entsprechend 
dem Verbrauch wahrend der Umaetzung \mter Riihren eingeleitet, 
wobei die Temperatur der Heaktionsmischung durch AuBenkuhlxing 
unter 60°C gehalten wird. Bei weiterem Einleiten von Chlor 
wird dieses vom Reaktionsgemisch praktisch nicht mehr aufge- 
nonanen und nicht mehr umgesetzt. 

b) Reaktionsgemisch und Apparatur werden anschlieflend mit 
Stickstoff ausgespult und zum Reaktionsgemisch 100 mg PeCl^ 
und 100 ml (3,1 Mol) Methanol gegeben. Dann wird solange 

am Rtickflufl erhitzt, bis die HCl-Entwicklung aufgehSrt hat, 
wozu etwa 3 Stunden benotigt werden. Uach AbkUhlung wird 
das Reaktionsgemisch mit 300 ml Wasser versetzt, die sich 
ausbildende wSBrige Phase abgetrennt und verworfen. Durch 
fraktionierte Destination der organischen Phase erhalt 
man im Siedebereich 85 bis 95°C/0,2 bis 0,3 Torr 482 g 
(76 5^ der Theorie) 2,4,6-Trichlor-3-methyl-phenol vom 
Schmelzpunkt 44^0. 

Das so erhaltene Produkt spaltet auch bei ISngerer Lagerung 
keinen Chlorwasserstoff ab; es ist in wSSriger 10 Gew.-?S iger 
Natronlauge klar ISslich. 

Beispiel 2 

* 

a) 450 g (3,16Mo1) 2-Chlor-3-methyl-phenol werden in einem 
1 1-Dreihalskolben mit Gaseinleitungsrohr , RuckfluSkiihler 
und Gasableitung mit 1,3 g TiCl^ versetzt und unter Riihren 
insgesamt 470 g (6,63 Mol) Chlor eingeleitet, wobei die 
Temperatur der Reaktionsmischung zwischen 40 und 60®C 
gehalten wird. Nach Aufnahme und Umsetzung der angegebenen 
Menge Chlor wird das Reaktionsgemisch zur Entfemung von 
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uberschiissigem Ghlor aus der Apparatur mit Stickstoff 
durchgespiilt. 

b) Dann wird das Reaktionsgemiscli mit 100 mg PeCl^ und 100 ml 
(1f35Mol) Butanol versetzt und solange zum RUckflufi erhitzt, 
bis die HCl-Entwicklung beendet ist, wofiir etwa 1,5 Stunden 
benotigt werden. 

Anschlieflend wird Wasserdampf in das Reaktionsgemisch ge- 
leitet, dessen Temperatur durch Heizung so eingeregelt wird, 
dafi Butanol mit dem Wasserdajnpf abdestilliert. Nach einer 
Stunde wird die Wasserdampf zufuhr unterbrochen und unter 
vermindertem Druck im Reaktionsgemisch kondensiertes Wasser 
und fluchtige Anteile abdestilliert. Der verbleibende Ruck- 
stand wird bei 50 bis 60°C durch einen Pilter abgedriickt. 
Das dunkelbraune Produkt erstarrt beim Erkalten und zeigt- 
den Schmelzpunkt des 2,4,6-Trichlor-3-methyl-phenols von 
44°C; gefunden: 49,4 ^ Chlor (berechnet: 50,2 ^ Ohlor); 
die Ausbeute betragt 628 g ( 94 % der Theorie).. 
Das erhaltene Produkt spaltet bei ISngerem Lagern keinen 
Chlorwasserstoff ab und ist in wSflriger 6ew.-?^ iger 
Natronlauge klar loslich. 



Beispiel 5 

432 g (4 Mol) p-Kresol, 500 g Tetrachlorkohlenstoff und 0,i g 
Zinkchlorid werden in einem 1 Liter-Dreihalskolben mit Gas- 
einleltungsrohr, RilckfluBkUhler und Chlorwasserstoff ableitung 
bei 50 bis 60°C mit insgesamt 600 g (8,46 Mol) Chlor umgesetzt. 
AnschlieBend wird das Reaktionsgemisch kurz mit Stickstoff 
durchgespiilt, mit 100 mg PeClj und 100 ml (1,66 Mol) Propanol 
versetzt und bis zur Beendlgung der HCl-Sntwlcklung am Rtlck- 
flufi zum Sleden erhitzt, wozu etwa 2,5 Stunden benStlgt werden. 
AnschlieBend wird das Reaktionsgemisch destllliert. Nach Ab- 
destlllleren des Uberschtissigen Propanols und des Tetrachlor- 
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koW-enstoffe erhait man bei etwa 120°0/4 Torr 390 g (55 ^ der 
Theorie) 2,6-Dlchlor-p-kresol; Schmelzpimkt: 58 C. 

Beiapiel 4 

432 g (4 Mol) o-Kresol, 500 g Tetrachlorkohlenstoff imd 
o,4 g Zinkchlorid werden in einem 1 LLter-Dreihalskolben mit 
Gaseinleitungsrohr, RiickflufikUhler und Ghlorwasserstoff- 
ableitung bei etwa 50 bis 60°C mit insgesamt 600 g (8,46 Mol) 
Chlor umgesetzt. Das Reaktionsgemisch wird kurz mit Stick- 
stoff dnrchgespult, mit 100 mg PeCl^ und 100 ml (1,66 Mol) 
Propanol versetzt und bis zur Beendigung der HGL-Abspaltung 
am Ruckflufi zum Sieden erhitzt, wofUr etwa 2,5 Stunden be- 
nStigt werden. AnschlieBend wird das Reaktionsgemisch 
destilliert. Nach Abdestillieren des uberschlissigen Propanols 
und Tetrachlorkohlenstoffs erhait man bei etwa 120°0/4 Torr 
450 g (53 96 der Theorie) 4,6-3)ichlor-o-kresol;' Schmelzpunkt: 
52°C. 

Grefunden; 42,7 ?i Chlor 
Berechnet: 43,9 5^ Chlor 

Beispiel 5 

Ein Konzentrat fiir ein £onservierungsmlttel fUr Holz oder Cellolo- 

sehaltige Produkte wird wie folgt hergestellt: 

40 Gewiehtsteile 2,4,6-Trichlor-3-methyl-phenol 

16 Gewiehtsteile 50 Gew.-?Sige w^Brige Natronlauge 

15 Gewiehtsteile Isopropanol 

29 Gewiehtsteile Wasser 

Bine gebrauchsfertige LSsung wird erhalten, wenn man das 
vorstehende Konzentrat mit Wasser zu einer 5 bis 10 Gew.-5iigen 
Lbsung verdiinnt; diese Iibsung wird zur Konservierung von 
HolzspSnen fttr die Spanplatten-Herstellung verwendet und verhin- 
dert einen Befall durch insbesondere pflanzliche HolzschMlinge. 

Le A 16 297 -13 - 



609840/1 126 



Patentanspriiche : 




1) /Verfahren zur Reinig\ing Kern-chlorlerter Alkylphenole, 
dadurch gekennzeichnet, dal3 man die Seitenketten-chlorierte 

Nebenprodukte enthaltenden chlorierten Alkylphenole in 
Gegenwart eines Salzes eines tJbergangeelementes mit einem 
aliphatischen Alkohol auf Temperaturen zwischen 50 \md HO C 
erhitzt, bis die Entwicklung von Chlorwasserstoff beendet 
iat, anschliefiend gegebenenfalls die durch Umsetzung der 
Seitenketten-chlorierten Nebenprodukte entatandenen 
Umsetzungsprodvikte abtrennt und das chlorierte Alkylphenol 
isoliert. 

2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl man 
als tJbergangselemente die Elemente Titan, Vanadium, Chrom, 
Mangan, Eisen, Kobalt \md Nickel verwendet. 

3) Verfahren nach Ansprtichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, 
dae man als Salze der Ubergangs elemente die Chloride 
verwendet. 

4) Verfahren nach Ansprtichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
dafi man als Salz eines Ubergangselementes Eisen(IIl)-chlorid 
verwendet. 

5) Verfahren nach Ansprtichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
daB man das Salz eines Ubergangselementes in einer Menge 
von 0,001 bis 1,0 (Jew. -95 des zu reinigenden Kem-chlorierten 
Alkylphenols verwendet. - 

6) Verfahren nach Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, 
dae man einen geradkettigen oder verzweigten aliphatischen 
Alkohol mit bis zu 12 C-Atomen verwendet. 
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7) Verfahren nach Anspriichen 1 bis 6, daduroh gekeiin25eichnGt, 
dafl man den aliphatischen Alkohol in einer Menge ran 

0,05 "bis 2,0 Mol Mol des zu reinigenden Kern-chlorierten 
Alkylphenols verwendet. 

8) Verfahren nacli Anspriichen 1 bis 7, dadurch gakeimzeichnet, 
dai3 man im Temperaturbereich zwischen 60 und 120^0 arbeitet. 

9) Verfahren nach Anspriichen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, 
dafi man bei der Siedetemperatur der Verwendimg findenden 
aliphatischen Alkohols arbeitet* 

10) Verfahren nach Anspriichen 1 bis 9$ dadurch gekennzeichnet, 
daB man als Kern-chloriertes Alkylphenol ein hSher 
chloriertes m-Kresol-Gemisch verwendet, das dnrch Weiter- 
chlorierung des Gemisches erhalten wird, das nach der 
Chlorierung von m-Kresol zu p-Chlor-m-kresol als Vorlanf 
bei der Reinigung des erhaltenen p-Chlor-m-kresols durch 
Destination anfallt, 

11) Verwendung des nach dem Verfahren der Anspriiche 1 bis 10 
gereinigten chlorierten Alkylphenols als Desinfektions- 
und Holzschutzmittels. 
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